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BASF Aktiengesellschaft 



9. August 2002 
BOl/0610 m/SF/MST/els/arw 



Verfahren zur Herstellung von 
Isophorondiamin (BPDA, 3-Aminomethyl-3,5,S-t]imethylGycIohexyIai^ 
mit einem hohen cis/trans-IsomerenverhSItnis 



Die Erfindung betiijBft Verfahren zur Herstellung von 3-Aniinoniethyl-3,5,5-trimethyl«- 
cyclohexylamin (Isophorondiamin, EPDA) mit einem hohen cis/trans-Isomerenverhaltnis. 

IPDA wird als Ausgangsprodukt zur Herstellung von Isophorondiisocyanat (EPDI), einer 
Isocyanatkomponente fUr Polyurethansysteme, als Aminkomponente fur Polyamide und 
als Harter fiir Epoxidharze verwendet. IPDA wird ttblicherweise aus 3-Cyano-3,5,5- 
trimethylcyclohexanon (Isophoronnitril, IPN) hergestellt, wobei in Gegenwart von Ammo- 
niak, Wasserstoff und tlblichen Hydrierkatalysatoren die Carbonylgruppe in eine Amino- 
grappe und die Nitrilgruppe in eine Aminomethylgruppe flberfOhrt werden. Man erhSlt 
Gemische aus cis-IPDA und trans-IPDA. Beide Isomere weisen unterschiedliche Reakti- 
vitaten auf, was filr die vorgesehene technische Anwendung von Bedeutung ist. GemaB 
DE-A 42 11 454 werden durch Verwendung eines EPDA-Isomerengemischs, bestehend aus 
tiber 40% des trans-Isomeren imd rmter 60% des cis-Isomeren, als Reaktionskomponente 
in Polyadditionsharzen, wie insbesondere Epoxidharzen, sowohl die Topfeeit verlSngert als 
auch die maximale Hartungstemperatur emiedrigt. Zur Erzielung einer moglichst hohen 
Reaktionsgeschwindigkeit werden imigekehrt IPDA-Isomerengemische bevorzugt, welche 
einen moglichst hohen Anteil an dem cis-Isomeren (> 70%) aufweisen. Kommeiziell er- 
haltliches IPDA besitzt deshalb ein cis/trans-Isomerenverhaltnis von 75/25. 

Unterschiedliche Verfahren zur Erzielung eines hohen cis/trans- bzw. eines hohen 
trans/cis-VerhSltnisses sind aus dem Stand der Technik bereits bekannt 

Gemafi der DE-A 43 43 890 erfolgt die aminierende Hydrierung des IPN zum IPDA, in- 
dem man ein Cremisch aus IPN, Ammoniak und einem Ci-Ca-Alkohol in Gegenwart von 
Wasserstoff iibCT einen mit einem Cobalt- und/oder Ruthenium-Festbettkatalysator ausge- 
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statteten Rieselbettreaktor bei 3 bis 8 MPa und einer Temperatur von 40 bis ISO^C, vor- 
zugsweise 90 bis 130°C, rieseln ISsst imd das Reaktionsgemisch zur Abtrennung von NH3, 
H2O und Nebenpiodukten destilladv au&rbeitet Bei Verwendung eines Ru-Tragerkataly- 
sators werden hohe cis/trans-IsomerenverMltnisse von 84/16 (Gesamtausbeute an IPDA: 
5 81%)erzielt 

Die DE-A 43 43 891 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von IPDA, wobei IPN in 
Gegenwart von Ammoniak und einem Suspensions- oder Festbett-Hydrierkatalysator aus 
der Reihe der Cobalt-, Nickel- und Edehnetallkatalysatoren mit Wasserstoff bei einem 
10 Druck von 3 bis 20 MPa und einer Temperatur bis zu 150°C imigesetzt und das erhaltene 
Reaktionsgemisch destillativ aufgearbeitet wird* Die Reaktion wird zweistufig durch- 

• gefiihrt, wobei genau definierte Temperaturbereiche fur die einzelnen Stufen eingehalten 
werden mtissen. Ein cis/trans-Isomerenverhaltnis von 80/20 lasst sich in einer Gesamt- 
ausbeute an IPDA von 91,9% erzielen. 

15 

In dem Verfahren der EP-A 0 926 130 wird die Hydrierung in Gegenwart einer SSure an 
tCatalysatoren dutchgefuhrt, die Kupfer und/oder ein Metall der achten Nebengruppe des 
Periodensystems enthalten. Es werden sowohl Lewis- als auch BrOnstedt-Sfluren einge- 
setzt; bevorzugt wird 2-Ethylhexansaure verwendet Die SSnre-Zugabe bewirkt eine Erha- 
20 hung des cis/trans-Isomerenverhaltnisses. Die cis/trans-Isomerenverhaltnisse sind im all- 
gemeinen ^ 70/30 bei einer Gesamtausbeute an IPDA > 90%. 

Das Verfahren der EP-B 0 729 937 ist dadurch charakterisiert, dass das Verfahren in drei 
raumlich voneinander getrennten Reaktionsraumen durchgefuhrt wird, wobei cobalt-, nik- 

©5 kel-, rutheniimi- und/oder andere edehnetallhaltige Katalysatoren eingesetzt werden. Vor 
dem zweiten Reaktor wird waBrige NaOH-L6s\mg zudosiert, wodurch die Bildimg von 
ringfiirmigen Nebenprodukten wie l,3,3-Trimethyl-6-azabicyclo[3,2,l]octan verringert 
wird. 

30 In dem Verfehren der prioritatsSlteren, nicht vorverSfiFentlichten DE-A 101 42 635.6 wild 
IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltois von mindestens 70/30 ausgehend von IPN 
gewonnen, indem in dem Hydiierungsschritt ein Hydrierkatalysator mit einem Alkalime- 
tallgehalt < 0,03 Gew.-% - berechnet als Alkalimetalloxid — eingesetzt wird. 



35 Nachteilig an den bekannten Ver&hren zur Herstellung von IPDA mit hohem cis-Anteil ist 
die aufwendige Herstellimg der verwendeten Katalysatoren. Zudem unterliegen diese Ka- 



P.F. 0000053821/Jm 



-3- 



talysatoren im allgemeinen einer Alterung, wodurch ihre katalytische Aktivitat im Laufe 
der Zeit abnimmt. Um dies auszugleichen, wird meist die Reaktionstempexatur erhOht, was 
jedoch zu einer Verschlechterung des cis/trans-Isomerenveriialtiusses und der Selektivitat 
und damit zu einer Zunahme der Bildung von Nebeiq)rodukten f&hrL Die meisten aus dem 
5 Stand der Technik bekannten Verfahren zeichnen sich zudem durch eine aufwendige Re- 
aktionsfiihrung aus. 

Bin Verfahren zur Herstellung von Isophorondiamin mit einem hohen trans/cis- 
Isomerenverhaltnis ist der DE-A 42 1 1 454 zu entnehmen. Hierbei wird trans-Isophoron- 

10 diamin aus Isophoronnitril tiber das Isophoronnitrilazin hergestellt. Es wird auch beschrie- 
ben, dass sich das trans-Isophorondiamin durch DestiUation von kommerziell erhaltlichem 

k cis/tcans-Isomerengemisch gewinnen lassen wOrde. Da das cis-Isomer jedoch als Haupt- 

W produkt anf^t, ist dieses Verfahren nicht wirtschaftlich. 

15 Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von Isophorondiamin (IPDA) 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von miadestens 73/27 bereitzustellen, durch das die 
Nachteile des Standes der Technik vermieden werden. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemSB gelost durch ein Verfahren zur Herstellung von im 
20 wesentlichen reinem 3-Aminomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylaniin (Isophorondiamin, 
IPDA) mit einem cis/trans-Isomerenverhaitnis von mindestens 73/27, welches folgende 
Schritte enthalt: 




a) 



Bereitstellen von Roh-*IPDA mit einem cis/trans-IsomerenverhSltnis < 
73/27; 



Reinigen und Trennen des Roh-IPDA in eine Fraktion mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 und eine Fraktion mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37; 



30 



35 



Isomerisieren der in Schritt b) erhaltenen Fraktion des im wesentlichen rei- 
nen IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhflltnis kleiner als 63/37 zu IPDA 
mit einem cis/trans-IsomerenverhSltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 in 
Gegenwart von H2, NH3 und einem Hydrierkatalysator und Rtlckfiihren in 
Schritt a) des Verfahrens. 
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Durch das erfindungsgemSfie Verfahren kann - ausgehend von IPDA mit jedem beliebigen 
ds/trans-IsomerenveiMltnis < 73/27 - BPDA mit einein cis/trans-Isomereiiveriifiltnis > 
73^7 gewonnen weiden. Das Veifiihien bleibt also trotzdem wirtschafllich, auch wenn 
durch eine Alterung des Katalysators und einer damit vetbundenen J^Shimg der Reakti- 
5 onstemperatur der cis-Anteil im Roh-IPDA im Laufe der Zeit sinkt Da das erfindungsge- 
miBe Verfahren unabhSngig von solchen Einfliissen ist, ist es den Verfahren Qberlegen, die 
IPDA mit einem hohen cis/trans-Isomerenverhaltnis durch Einsatz von speziellen, meist in 
der Herstellung teuren und aufwendigen Katalysatoren herstellen. Unabhangig davon, kann 
das erfindungsgemaBe Verfahren jedoch auch mit derartigen aufwendigeren Synthesever- 

10 fahren kombiniert werden. WirtschafUicher ist es, das IPDA unter Einsatz von preiswerten 
Katalysatoren herzustellen und ein schlechteres cis/trans-Isomerenverhaltnis des Roh- 

^ EPD A in Kauf zu nehmen. 

Unter „im wesentlichen reinem" EPDA versteht man EPDA, bei dem der Anteil an Verun- 
15 reinigungen weniger als 2 Gew.-%, bevorzugt weniger als 1 Gew.-%, besonders bevorzugt 
weniger als 0,3 Gew.-%, betrSgt 

Bevorzugt wird durch das erfindungsgemaBe Verfahren IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis un Bereich von 73/27 bis 76/24, besonders bevorzugt mit einem 
20 cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 73/27 bis 75/25, erhalten. (Siehe auch Diskus- 
sion Schritt b).) 

Die einzelnen Schritte des Verfahrens werden nun naher erlautert. 



Im allgememen kann jedes Produktgemisch, sogenanntes Roh-BPDA, welches bei einem 
Verfahren zur Herstellung von IPDA anSUt, eingesetzt werden. „Roh-IPDA" bedeutet, 
dass das Produktgemisch mindestens 88 Gew.-% IPDA, bevorzugt mindestens 92 Gew.-% 
, 30 IPDA, besonders bevorzugt mindestens 95 Gew.-% IPDA, enthalt. 

Da IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73^7 gewonnen werden 
soil, ist es wirtschaftlich nur sinnvoll, Produktgenusche, die IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis kleiner als 73/27 enthalten, einzusetzen. Da die Herstellung von IPDA 
35 mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 70/30 unter Verwendung von altemden 
Katalysatoren und ohne aufv^endige Verfahrensdurchfllhrung erfolgen kann, ist das eifin- 




Schritta^ 
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dungsgemaBe Verfahren besonders wirtschafdich, wenn IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaitnis kleiner als 70/30 eingesetzt wird. Es ist auch maglich, Produktgemi- 
sche einzusetzen, die BPDA mit einem cis/traxis-Isomerenverlialtnis grSfier als 73/27 ent- 
halten, van das cis-Isomer dutch DestiUation noch weiter anzureichem. 

Schrittb^ 

Das in Schritt a) bereitgestellte Produktgemisch lasst sich sowohl durch Destination als 
auch durch Kxistallisation reinigen und trennen. 

Cis-IPDA (mit einer Reinheit von 98,9%) hat xmter Normaldruck einen Siedepimkt von 
253,4°C und einen Schmelzpunkt von 22^*0, wahrend trans-EPDA (mit emer Reinheit von 
98,4%) unter Noraialdrack einen Siedepunkt von 250,7*'C und einen Schmelzpunkt von - 
34,6^C hat Obwohl sich die Schmelzpunkte der beiden Isomere starker voneinander unter- 
scheiden als ihre Siedepimkte, ist aus KostengrOnden die Reinigung und Trennung durch 
DestiUation bevorzugt. 

Diese Reinigung imd Trennung des Roh-IPDA durch Destillation kann in jeder beliebigen 
Destillationskolonne durchgefittut werden. Bevorzugt erfolgt die Destillation in minde- 
stens 2 raumlich voneinander getrennten Kolonnen. Besonders bevorzugt wird wenigstens 
eine Trennwandkolonne verwendet 

Bei der Destillation des Prodiiktgemisches (Roh-EPDA) werden meist NH3, sowie leicht- 
xmd schwersiedende Komponenten wie beispielsweise die bei der Herstelltmg von IPDA 
aus IPN anfallenden Nebenprodukte wie HCN-Elindnierungsprodukte, methylierte Neben- 
produkte und/oder unvoUstandig hydrierte Zwischenprodukte ttber Kopf bzw. Sumpf der 
Kolonne entfemt. 

Unter leichtVniedrigsiedenden Komponenten/Verunreinigungen versteht man im Rahmen 
der Erfindung Komponenten/Verunreioigungen, die niedriger sieden als cis- und trans- 
IPDA, schwer-Zhochsiedende Komponenten/Verunreinigungen sind solche, die hdher sie- 
den als cis- und trans-IPDA. 

Femer erfolgt eine Auffarennung in eine an cis-Isomer angereicherte Fraktion und eine an 
cis-Isomer abgereicherte (imd damit an traxis-Isomer angereicherte) Fraktion. 
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Die an cis-angereicherte Fraktion des IPDA weist ein cis/trans-IsomerenverMltnis von 
mindestens 73/27, bevorzugt ein cis/trans-Isomerenverhaitnis im Bereich von 73/27 bis 
76/24, besondeis bevorzugt ein cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 73/27 bis 
5 75/25, auf. 

Die an cis-abgereicherte Fraktion des EPDA weist ein cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner 
als 63/37, bevorzugt 60/40, besonders bevorzugt < 58/42, auf. Die an cis-Isomer- 
angereicherte Fraktion ist kommerziell erwunscht. Die an cis-Isomer abgereicherte Frakti- 
10 on lasst sich ebenfalls kommerziell verwerten (siehe DE-A 42 1 1 454). 

Wird fllr die Destination eine Kolonne eingesetzt, so wird diese im allgemeinen bei 
Sumpftemperaturen von 150 bis SOO^'C, bevorzugt von 170 bis 250°C, besonders bevor- 
zugt von 170 bis 185''C, und Kopftemperaturen von 5 bis lOO'^C, bevorzugt von 10 bis 
15 90°C, besonders bevorzugt von 15 bis 65°C; betrieben. Der Drack in der Kolonne liegt im 
allgemeinen bei 10 bis 2000 mbar, bevorzugt bei 20 bis 200 mbar, besonders bevorzugt bei 
35 bis 50 mbar. 

Werden fiir die Destillation zwei Kolonnen eingesetzt, so wird die erste Kolonne im allge- 
20 meinen bei Sumpftemperaturen von 150 bis 300**C, bevorzugt von 170 bis 250°C, beson- 
ders bevorzugt von 170 bis 195°C, und Kopftemperaturen von 5 bis 100**C, bevorzugt von 
10 bis 90°C, besonders bevorzugt von 15 bis eS^'C, betrieben. Der Dmck in der ersten 
Kolonne liegt Ublicherweise bei 10 bis 1000 mbar, bevorzugt bei 30 bis 500 mbar, beson- 
ders bevorzugt bei 35 bis 200 mbar. Die zweite Kolonne wird im allgemeinen bei Sumpf- 
temperaturen von 140 bis 300°C, bevorzugt von 150 bis 250°C, besonders bevorzugt von 
160 bis 195°C, und Kopftemperaturen von 100 bis 250°C, bevorzugt von 130 bis 200^*0, 
besonders bevorzugt von 140 bis 170°C, betrieben. Der Druck in der zweiten Kolorme liegt 
ublicherweise bei 10 bis 1000 mbar, bevorzugt bei 30 bis 300 mbar, besonders bevorzugt 
bei 35 bis 120 mbar. 



30 



Die Kolonne(n) weist/weisen im allgemeinen eine Trennleistung von insgesamt minde- 
stens 20 theoretischen Boden, bevorzugt von mindestens 30 fheoretischen Boden, beson- 
ders bevorzugt von mindestens 40 theoretischen Bdden, auf. 



35 



Die Kolonnen kdnnen jeweils verschiedene Einbauten aufweisen, Beispiele fiir derartige 
Einbauten sind FttUkSrper wie Pall-Ringe und Raschig-Ringe, strukturierte Packungen aus 
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Blech wie Mellapak 250Y® von Sulzer Ltd. (Wintordim/Scbweiz), von Montz (Hil- 
den/Deutschland) und von Koch-Glitsch (Wichita, KS/USA) und stnikturierte Packungen 
aus Metallgewebe wie Sulzer BX® von Sulzer Ltd. (Winterthur/Schweiz), von Montz 
(Hilden/Deutscliland) und von Koch-Glitsch CWichita, KSAJSA). 

Schritt c\ 

ErfindungsgemaB wrrd die an cis-Isomer abgereicherte Fraktion - nach Isomerisierung - in 
Schritt a) des Verfahrens rackgeftihrt. Dieser Isomerisierungsschritt, - namlich, dass sich 
bei Leiten von EPDA nut eincin bclicbigcn cis/trans-IsoniereiiverliSltiiis in CJegenwart von 
H2 und NH3 uber einen Hydrierungskatalysator temperaturunabhangig ein thermodynami- 
sches Gleichgewicht mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 
66/34, bevoizugt von 64/36 bis 66/36, besonders bevorzugt von 64/36 bis 65/35, einstellt, 
- ist aus denti Stand der Technik nicht bekaimt. 

Gegenstand der Erfindung ist daher ebenfalls ein Verfahren zur Herstellung von 3- 
Aminoniethyl-3,5,5-triniethylcyclohexykanin (Isophorondianun, DPDA) mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 durch Umsetzung von BPDA 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 mit H2 und NH3 an einem Hy- 
drierkatalysator. 

Die Isomerisierung von EPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis groBer als 63/37 ist 
zwar moglich, ware aber wirtschaftlich unsinnig, wenn primares Ziel die Erhdhung des cis- 
Anteils im cis/trans-Isomerengemisch ist. 

Die Isomerisierung von IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 zu 
BPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 wird im all- 
gemeinen bei Temperaturen von 70 bis 200''C, bevorzugt von 80 bis ISO'^C, besonders 
bevorzugt von 90 bis 130°C, und Drttcken von 10 bis 300 bar, bevorzugt von 50 bis 250 
bar, besonders bevorzugt von 100 bis 240 bar, durchgefuhrt. Die Reaktionsdauer ist ab- 
hangig von der Isomerisierungstemperatur und dem eingesetzten Katalysator. 

In dem erfindungsgemaBen Verfehren zur Isomerisierung von IPDA konnen als Hydrier- 
katalysatoren prinzipiell alle gangigen Hydrierkatalysatoren eingesetzt werden, bevoizugt 
solche, die mindestens em Obergangsmetall ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Silber, 
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Gold, Eisen, Cobalt, Nickel, Rheniuxn, Ruthenium, Rhodium, Palladium, Osmium, Iridi- 
um, Platin, Chrom, MolybdSn und Wolfiam, jeweils in metallischer Fomi (Oxidationsstufe 
0) Oder in Fomi von Verbindungen wie z. B. Oxiden enthalten, die unter den Verfahrens- 
bedingungen zum entsprechenden Metall reduziert werden. 

Von diesen Hydrierkatalysatoren sind besonders solche bevomigt, die mindestens ein 
Obergangsmetall ausgewahlt axis der Gmppe Kupfer, Silber, Eisen, Cobalt, Nickel, Ruthe- 
nium, Rhodium, Palladium, Osmium, Iridium und Platin, jeweils in metallischer Form 
(Oxidationsstufe 0) oder in Form von Verbindungen wie z. B. Oxiden enthalten, die unter 
den Verfahrensbedingungen zum entsprechenden Metall reduziert werden. 

Ganz besonders bevorzugt sind Hydrierkatalysatoren, die mindestens ein Ubergangsmetall 
ausgewahlt aus der Grappe Kupfer, Cobalt, Nickel, Ruthenium, Mdixmi, Rhodium, Palla- 
dium und Platin, jeweils in metallischer Form (Oxidationsstufe 0) oder in Form von Ver- 
bmdungen wie z. B, Oxiden enthalten, die unter den Verfahrensbedingungen zum entspre- 
chenden Metall reduziert werden. 

Am meisten bevorzugt sind Hydrierkatalysatoren, die mindestens ein Ubergangsmetall 
ausgewahlt aus der Gruppe Cobalt und Ruthenium, jeweils in metallischer Form (Oxidati- 
onsstufe 0) Oder in Form von Verbindimgen wie z. B. Oxiden enthalten, die unter den Ver- 
fahrensbedingungen zum entsprechenden Metall reduziert werden. 

Sind die katalytisch aktiven tJbergangsmetalle auf Tragem - ausgewahlt aus der Gruppe 
Aluminiumoxid (AI2O3), Zirkoniumdioxid (ZrOa), Titandioxid (TiOa), Kohlenstoff 
und/oder sauerstoflBhaltige Verbindungen des Siliciums, berechnet als SiOi, - aufgebracht, 
so enthalten diese Katalysatoren im allgemeinen insgesamt - bezogen auf das Gesamtge- 
wicht des Katalysators - von 20 bis 99,9 Gew.-%, bevorzugt von 30 bis 99,9 Gew.-%, be- 
sonders bevorzugt von 40 bis 99,9 Gew.-%, Trager und von 0,1 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 
von 0,1 bis 70 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,1 bis 60 Gew.-%, Ubergangsmetall, 
berechnet als Metall in der Oxidationsstufe 0. 

Bei der Isomerisierung halt man eine Katalysatorbelastung von 0,1 bis 2, vorzugsweise von 
0,2 bis 1,5, besonders bevorzugt von 0,4 bis 1, kg EPDA mit einem cis/trans-Isomerenver- 
hfQtnis kleiner als 63/37 pro 1 Katalysator und Stunde ein. 
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Die Isomerisi^ung wird vorzugsweise in flussigem Ammomak durchgefiihrt. Pro mol 
EPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 setzt man bei der Isomeri- 
sierung zweckmSBig einen OberschuB von 0,5 bis 100 mol, bevorzugt von 2 bis 50 mol, 
besonders bevorzugt von 5 bis 40 mol, NH3 ein. 

Die Isomerisienmg des IPDA kann in Anwesenheit eines Ldsungsmittels, wie z. B. Alka- 
nolen oder Efhem (Tetrahydrofuran) dnrchgefOhrt werden, man kann aber auch ohne Zu- 
satz eines LOsungsmittels arbeiten. 

Die Isomerisienmg lasst sich sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich durchftihren. 
Die kontinuierliche Reaktionsftihrung ist bevorzugt. Es konnen beliebige druckfeste Rtihr- 
behalter oder Rtihrbehalterkaskaden eingesetzt werden. In einer besonders bevorzugten 
Ausfiihrungsform werden Reaktoren eingesetzt, in denen das DPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 kontinuierlich in Sumpf- oder Rieselfahrweise iiber 
ein fest angeordnetes Katalysatorbett geleitet wird. Man kann auch Schachtofen einsetzen. 

In einer and^en Ausftlhrungsvariante des erfindungsgemSfien Isomerisierungsverfahrens 
wird die Isomerisierung nicht in einem separaten Rtihrkessel unter den oben angegebenen 
Bedingungen durchgefiihrt, sondem das zu isomerisierende IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis < 63/37 wird einer beliebigen, aus dem Stand der Technik bekannten 
Reaktion zur Herstellung von IPDA aus IPN, H2 und NH3 in Gegenwart eines Hydrierka- 
talysators zugefiihrt. Beispiele flir Herstellungsverfiifaren von IPDA gus dem Stand der 
Technik sind in der Einleitung gegeben. 

Die anliegende Zeichnimg zeigt in den Figuren 1 xmd 2 schematisch Anlagen, in denen 
Schritt b) des erfindungsgemafien Verfahrens zur Gewinnxmg von IPDA mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 in zwei Kolonnen durchgefiihrt wird, 
namlich in 

Figur 1 eine schematische Darstellung emer Anlage, m der die erste Kolonne eine 
herkdmmliche DestiUationskolomie und die zweite Kolonne eine Trenn- 
wandkolonne ist. 

Figur 2 eine schematische Darstellimg einer Anlage, wobei die erste Kolonne eine 
Trennwandkolonne und die zweite Koloime eine h^kdrnmliche Destillati- 
onskolonne ist« 
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in einer Anlage gemSss Figur 1 wird ein Produktgemisch enthaltend Roh-EPD A flber einen 
Einlass 1 in eine herkOmmliche Destillationskolonne 7 gegeben und dort destillierL Leicht- 
siedende Komponenten werden uber Kopf 14 der Kolonne abgezogen, nach Kondensadon 
in einem Kondensator 12 in einen Phasenabscheider 9 aberfuhrt und dort in eine leichtere 
organische und eine schwerere waBiige Phase getrennt. Die leichtere organische Phase 
>vird teilweise uber den Abzug 4 verworfen, teilweise in die Destillationskolonne 7 rttckge- 
fiihrt. Die schwerere waBrige Phase wird ttber die Ableitung 8 entsorgt 

Die Temperaturen am Kopf der Destillationskolomie 7 betragen im allgemeinen 20 bis 
100°C, bevorzugt 30 bis SO'^C und besonders bevorzugt 35 bis 65°C bei einem durch- 
schnittlichen I>ruck in der Kolonne von 50 bis 1000 mbar. Die Temperaturen am Sumpf 
der Destillationskolonne 7 betragen im allgemeinen 150 bis 250''C, bevorzugt 170 bis 
225*^0, besonders bevorzugt 170 bis 190*^0. Bevorzugt ist ein durchschnittlicher Drack in 
der Kolonne von 100 bis 500 mbar, besonders bevorzugt ist ein durchschnittlicher Drack 
von nobis 200 mbar. 

Der Sumpf 13 der Destillationskolonne 7 wird kontinuierlich in eine Trennwandkolonne 6 
iiberfiihrt. In Leitung 15 fOhrt eine Verzweigung 16 zu einem Verdampfer 1 1, wo ein Teil 
des Sumpfablaufs wieder verdampft und in Kolonne 7 ruckgefuhrt wird. Die an cis-Isomer 
angereicherte Fraktion wird tiber einen Seitenabzug 2 der Kolonne 6 entnommen, die an 
trans-Isomer angereicherte Fraktion wird uber Kopf der Destillationskolonne abgezogen, in 
einem Kondensator 12 kondensiert und anschlieBend teilweise in Kolonne 6 rttckgefilhrt, 
teilweise tiber Leitung 3 entnonunen. Nach Isomerisierung - imd damit verbimdene Erho- 
himg des cis-Anteils - wird die so isomerisierte Fraktion in Leitung 1 eingespeist. Ober 
den Sumpf 13 der Trennwandkolonne 6 werden hochsiedende Verunreinigungen teils fiber 
Leitung 5 ausgeschleust, teils nach Verdampfung in einem Verdampfer 11 der Kolonne 6 
wieder zugeftihrt. 

Die Trennwandkolonne 6 wird im allgemeinen bei Temperaturen von 100 bis 250®C am 
Kopf und Temperaturen von 150 bis 300°C am Sumpf und Drttcken von 10 bis 1000 mbar, 
bevorzugt bei Temperaturen von 130 bis 190^*0 am Kopf und/oder Temperaturen von 170 
bis 250**C am Sumpf und/oder Driicken von 30 bis 200 mbar, besonders bevorzugt bei 
Temperaturen von 140 bis leO'^C am Kopf und/oder Temperaturen von 170 bis 195°C am 
Sumpf und/oder Drtlcken von 35 bis 50 mbar, betrieben. 
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Wird Schritt b) des erfindungsgemafie Verfahrens in einer Anlage gemass Figur 2 durchge- 
ffihrt, so wird das Roh-IPDA liber die Zufiihr 1 in eine Trennwandkolonne 6 geschleiist 
Hochsiedende Verunreinigungen werden als Sumpf 13 der Kolonne teils ilber die Ablei- 
timg S ausgeschleust, teils nach Verdampfung in einem Verdampfer 1 1 der Kolonne wie- 
der zugefOhrt. Leichtsiedende Verunreinigungen werden fiber Kopf 14 der Kolonne abge- 
zogen xind nach Kondensation in einem Kondensator 12 in einen Phasenscheider 9 tiber- 
fOhrt. Die sich abgesetzte leichtere organische Phase wird teilweise uber die Ableitung 4 
ausgeschleust, teilweise in die Trennwandkolomie 6 ruckgefuhrt Die schwerere Phase 
wird liber die Ableitung 8 ausgeschleust. 

Das gereinigte IPDA wird uber einen Seitenabzug 10 der Trennwandkolonne 6 entnommen 
und in eine weitere Kolonne 7 uberftihrt, die hier als gewohnliche Destilladonskolonne 
ausgebildet ist Die leichtestsiedenden Komponenten werden tlber Kopf 14 der Kolonne 7 

; abgezogen und nach Kondensation in einem Kondensator 12 teils der Kolonne 7 wieder 
zugefOhrt, teils in die Ziileitung 1 eingeschleust, um sie einer emeuten Trennung in Kolon- 
ne 6 zuzufiihren. Dasselbe geschieht mit den schwerstsiedenden Komponenten, die tlber 
den Sumpf 13 der Kolonne 7 abgezogen \md teilweise nach Verdampfung in einem Ver- 
dampfer 1 1 Avieder in Kolonne 7 eingespeist, teils dem Produktgemisch in Zuleitung 1 zu- 

} gegeben werden. 

Die an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird uber einen Seitenabzug 2, die an trans- 
Isomer angereicherte Fraktion tiber einen Seitenabzug 3 abgezogen und - nach Isomerisie- 
rung - in Leitung 1 gespeist. Der Seitenabzug fiir die an cis-Isomer angereicherte Fraktion 
5 liegt unterhalb des Seitenabzugs fiir die an trans-Isomer angereicherte Fraktion. 

Die Durchfiihrung von Schritt b) des Verfahrens in einer Anlage gemaB Fig. 2 ist beson- 
ders vorteilhaft, da an jeweils zwei Stellen leicht- und schwersiedende Verunreinigungen 
abgetrennt werden: Leichtsiedende Komponenten werden sowohl fiber Kopf 14 der Kolon- 
30 ne 6, als auch ftber Kopf 14 der Kolonne 7 abgetrennt, wShrend schwersiedende Verunrei- 
nigungen sowohl fiber den Sumpfablauf 13 der Kolonne 6 als auch fiber den Sumpfablauf 
13 der Kolomie 7 abgetrennt werden. 

In einer Anlage gemaB Figur 2 wird die Trennwandkolonne 6 im allgemeinen bei Tempe- 
35 raturen von 5 bis 100°C, bevorzugt von 10 bis 90°C, besonders bevorzugt von 15 bis 50^C 
betrieben. Die Temperaturen am Sumpf, betragen in der Kegel 150 bis 300°C, bevorzugt 
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170 bis 250°C, besonders bevorzugt 170 bis 195*^0. Der durchschnittliche Diuck in 
Trennwandkoloime 6 liegt bei 10 bis 1000 mbar, bevoizugt bei 30 bis 200 mbar, besonders 
bevorzugt bei 35 bis SO mbar. Die Temperaturen am Kopf der Destillationskolonne 7 lie- 
gen im aligemeinen bei 130 bis 250^C, bevorzugt bei 140 bis 200''C, besonders bevoizugt 
bei 150 bis 170°C. Die Temperaturen am Sumpf der Destillationskolonne 7 betragen in der 
Kegel 140 bis 250°C, bevoizugt 150 bis 220''C, besonders bevorzugt 160 bis 190**C. Der 
durchschnittliche Druck in der Destillationskolonne 7 liegt in einer Anlage gemSB Figur 2 
bei 30 bis 1000 mbar, bevorzugt bei 50 bis 300 mbar, besonders bevorzugt bei 80 bis 120 
mbar. 

Die Erfindimg wird nun in den folgenden Aiisfuhrungsbeispielen zussLtzlich naher erlautert. 
Ausfuhrungsbeispieie 

Vergleichsbeispiel l:Herstellung von EPDA aus EPN und anschliefiender destillativer 

Aufarbeitimg 

Die aminierende Hydrierung von Isophoronnitril zu Isophorondiamin erfolgt in einem 
kontinuierlichen Prozess in drei hintereinander geschalteten Reaktoren bei einem Druck 
von 250 bar, wie in EP-B 0 729 937 beschrieben. Der Katalysator wird unter Wasserstof- 
fatmosphare mit einer Heizrate von 2K/min bis zu 280*^C hochgeheizt. Nach 12 h Halten 
bei dieser Temperatur wird auf die jeweilige Reaktionstemperatur zuriickgefahren. 

Durch den ersten Reaktor (Iminierungsreaktor 200 ml), gefWt mit y-Al203 (4 mm-StrSnge) 
als Trager ftir den Katalysator, fahrt man in SumpflFahrweise Isophoronnitril (130 ml/h), 
Ammoniak (600 g/h) und Wasserstoff (300 1/h) bei einer Temperatur von 80 bis 100°C. 
Dort erfolgt die Iminierung. Das Reaktionsgemisch wird in den ersten Reaktor mit dem in 
der EP-A 0 742 045 beschriebenen Katalysator gefahren. Dort ist die Tempemtur 90°C. Im 
letzten Reaktor (130*^0) erfolgt die Nachhydrierung am gleichen Katalysator, Die Reihen- 
folge ist Sumpf-Riesel-Sumpf. Das Produktgemisch wird in einen Abscheider entspannt 
(Zusammensetzung siehe Tabelle 1) und diskontinmerlich in einer Destillationskolonne 
aufdestiliiert. Daten der Destillationskolonne: Kolonnen-Durchmesser: 30 mm, Packungs- 
hohe: 1,5 m, Packung: Sulzer DX von Sulzer Ltd. (Winterthur, Schweiz), 45 ^eoretische 
Trennstufen, Druck 30 mbar, RacMaufverhaltnis 10/1. 




PJ^. 000005382 1/Jm 



-13- 

Als erstes wird eine Frakdon abgetrennt mit einem cis/traiis-Isomerenverhaltnis von 60/40. 
Der Siedepimkt dieser Fraktion betrSgt 137,5°C. AnschlieBend wird eine Fraktion isoliert, 
die 75% cis-EPDA und 25% trans-IPDA enthat imd einen Siedepunkt von IBSJ'^C auf- 
weist. Entnommene Proben werden Jewells gaschromatographisch analysiert. 

5 

Beispiel 2: Herstellung von EPDA aus IPN, anschliefiender destillativer Aufarbei- 
tung und Ruckfiihning der an cis-abgereicherten Fraktion in den Syn- 
thesereaktor 

10 Beispiel 1 wurde wiederholt, jedoch wurden von der zxierst abgetreonten Fraktion (IPDA 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von 60/40) je 50 ml/h zusatzlich zum IPN-Strom 
k (130 ml/h) in die Reaktion eingespeist. Entnommene Proben wurden gaschromatogra- 
f phisch analysiert. Die Zusammensetzung des Roh-BPDA ist der Tabelle 1 zu entnehmen. 

15 Tabelle 1: Ergebnisse der Beispiele 1 und 2 





Vergleichsbeispiel 1 


Beispiel 2 


Gesamtausbeute an IPDA 


92,8% 


94,4% 


Cis/trans-IsomeFenverhSltnis 
desRoh-IPDA 


69,7 Gew.-% 


66,1 Gew.-% 


Nebenprodukte durch HCN- 
Eliminierung (la, lb) 


4,4 Gew.-% 


2,7 Gew.-% 


methylierte Nebet^rodukte 
(na,IIb) 


0,8 Gew.-% 


0,4 Gew.-% 


cyclisches Nebenprodukt 
l,3,3-Trimethyl-6- 
azabicyclo[3,2,l]octan (IV) 


0,3 Gew.-% 


0,5 Gew.-% 


Aminonitril (EDT) 


0 Gew.-% 


0,1 Gew.-% 


Gesamtanteil an Nebeiq>io- 
dukten im Roh-IPDA 


5,5 Gew.-% 


3,7 Gew.-% 
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Durch die erfindimgsgemafie Abtrennung der an cis-Isomer abgereicherten IPD A-Fraktion 
und die Rttckftihrung in den Synthesereaktor zur Isomerisierung kann die Gesamtausbeute 
an IPDA noch weiter gesteigert, nnd der Anteil der Nebenprodukte gesenkt werden. Eine 
leicbte Zunahme des Anteiis an Verbindung IV ist unschadlich, da diese leicht von IPDA 
abtrennbar ist Das cis/trans-IsomerenverliSltnis wird zwar geringfiigig schlechter, doch ist 
diese Vorgehensweise insgesamt trotzdem wirtsciiafilicher als der Einsatz von tenren Ka- 
talysatoren und Beachtung einer aufwendigen Reaktionsfuhrung zur Herstellung eines 
IPDA mit einem von vomherein hoheren cis/trans-Isomerenverhaltnis, da das cis-Isomer 
durch das anschliefiende destillative Verfahren angereichert werden kann. 

Beispiel 3 : Isomerisierung von trans-IPD A 

In einem 300 ml Autoklaven mit MagnetriUirer und Katalysatorkorb wurden 20 ml eines 
gemaB der EP-A 0 742 045 hergestellten Cobalt-Katalysators und 40 ml trans- 
Isophorondiamin vorgelegt. Der Autoklav wurde verschlossen, und es wurden 60 ml Am- 
moniak tlber Schauglas aufgepresst. Mit Wasserstoff wurde ein Druck von 50 bar einge- 
stellt. Nach ErwSrmen auf eine Reaktionstemperatur von 130*^0 wurde durch emeutes 
AuQ)ressen mit Wasserstoff ein Dmck von 250 bar eingestellt. Der Autoklav wurde 24 
Stunden bei diesen Bedingungen gehalten. Nach Versuchsende wurde der Autoklav 6 
Stunden unter Rtihren imd bei Raumtemperatur entspannt, um noch geldsten Ammoniak 
ausgasen zu lassen. Ftir die gaschromatographische Analytik wurden Dmckproben ent- 
nommen. Die Ergebnisse sind grs^hisch in Figur 3 dargestellt 
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Beispiel 4: Isomerisierung von trans-IPDA 

Beispiel 3 wurde wiederholt, jedoch wurde eine Reaktionstemperatur von 110°C statt 
130^C eingestellt Die Ergebnisse sind graphisch in Figur 3 dargestellt 

Wertung der Figur 4 

Figur 3 zeigt die graphische Auswertung der Ausftihrungsbeispiele 3 iind 4. Auf der y- 
Achse ist der Anteil an cis-IPDA in einem cis-/trans-IPDA-Isomerengemisch in Gew.-% 
angegeben. Auf der x-Achse ist die Reaktionszeit in Stunden aufgetragen. cis-IPDA ist 
durch ausgefiillte Kastchen dargestellt, trans-IPDA durch ausgeflillte Kreise. 

Man sieht, dass ausgehend von 100 Gew.-%-igem trans-IPDA im Laufe der Zeit der Anteil 
des trans-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca. 35 Gew.-% abnimmt, wShrend 
der Anteil des cis-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca. 65 Gew.-% ansteigt. Bei 
einer Reaktionstenoiperatur von 130°C ist die Gleichgewichtseinstellung bereits nach 7 
Stunden beendet, wahrend sich bei einer Emiedrigimg der Reaktionstemperatur auf 110°C 
die Reaktionszeit auf 23 Stunden verlSngert Bei 110**C wird daher nach 7 Stunden ein 
Isomerengemisch mit ca. 45 Gew.-% cis xind ca. 55 Gew.-% trans erhalten. 

Beispiel 5: Isomerisierung von cis-IPDA 

In einem 300 ml Autoklaven mit Magnetriihrer imd Katalysatorkorb wurden 20 ml gemaB 
der EP-A 0 742 045 hergestellter Cobalt-Katalysator und 40 ml cis-IPDA vorgelegt. Der 
Autoklav wurde verschlossen, und es wurden 60 ml Ammoniak ttber Schauglas aufge- 
presst. Mit Wasserstofif wurde ein Drack von 50 bar eingestellt. Nach schrittweisem Er- 
warmen auf eine Reaktionstemperatur von 130°C wurde mit Wasserstoff ein Druck von 
250 bar eiugestellt. Der Autoklav wurde 24 Stunden bei diesen Bedingungen gehalten. 
Nach Versuchsende wurde der Autoklav 6 Stunden unter Rtihren und bei Raumtemperatur 
entspannt, um noch gelosten Ancmioniak ausgasen zu lassen. Ftlr die gaschronoato- 
graphische Analytik wurden Druckproben entnommen. Die Ergebnisse sind der Figur 4 zu 
entnehmen. 
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Beispiel 6: Isomerisienmg von cis-IPDA 

Beispiel 5 wurde wiederholt, jedoch wurde eine Reaklionstemperatur von 110^'C statt 
130°C eingestellt Die Ergebnisse sind graphisch in Figur 4 dargestellt 

Beispiel 7: Isomerisierung von cis-IPDA 

Beispiel 5 wurde wiederholt, jedocli wurde eine Reakdonstemperatur von 90*^0 statt 130°C 
eingestellt. Die Ergebnisse sind der Figur 4 zu entnehmen. 

Wertung von Figur 5 

Figur 4 zeigt die graphische Auswertung der Ausfuhrungsbeispiele 5, 6 und 7. Axrf der x- 
Achse ist die Reaktionszeit in Stunden aufgetragen. Auf der y-Achse ist der Anteil an cis- 
IPDA in einem cis-/trans-IPDA-Isomerengemisch in Gew.-% angegeben. cis-IPDA ist 
durch ausgefiillte KSstchen dargestellt, trans-IPDA durch ausgefiillte Kreise. 

Man sieht, dass ausgehend von 100 Gew.-%-igem cis-IPDA im Laufe der Zeit der Anteil 
des cis-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca. 65 Gew«-% abnimmt, wShrend der 
Anteil des trans-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca. 35 Gew.-% ansteigt Die 
Gleichgewichtseinstellung erfolgt je nach Reaktionstemperatur verschieden schnell. Bei 
einer Reaktionstemperatur von 130°C ist die Gleichgewichtseinstellung bereits nach 7 
Stunden beendet, wShrend sich bei einer Emiedrigung der Reaktionstemperatur auf 1 10°C 
die Reaktionszeit auf 22 Stunden verlSngert und bei weiterer Emiedrigung der Reaktions- 
temperatur auf 90°C 3 Tage benotigt werden. 
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Bezugszeichenliste 



1 

2 

5 3 
4 
5 
6 

0 8 
9 
10 
11 
12 

15 13 
14 
15 
16 



Zufuhr des Roh-IPDA 

Abzug fOr die an cis-Isomer angereicherte Fraktion 
Abzug fUr die an trans-Isomer angereicherte Fraktion 
Abzug fur leichtsiedende Verunreinigungen 
Abzug fiSr hochsiedende Verunreinigungen 
Trenn^^dkolonne 
herkommliche DestiUationskolonne 

Abzug fur die schwereren Bestandteile der Leichtsieder-Fraktion 

Phasenabscheider 

Seitenabzug 

Verdampfer 

Kondensator 

Sumpf der Kolonne 

Kopf der Kolonne 

Leitung 

Verzweigung 
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BASF Aktiengesellschaft 9. August 2002 

BOl/0610 m/SF/MST/els/arw 

Patentanspriiche 

1. Verfahien zur Herstellung von im wesentlichen reinem 3-Aminomethyl-3,5,5- 
Trimethylcyclohexylamin (Tsphorondiamin, IPDA) mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 enfhaltend folgende Schritte: 

a) Bereitstellen von Roh-IPDA mit einem cis/traiis-Isomerenverhaltnis < 
73/27; 

b) Reinigen imd Trennen des Roh-IPDA in eine Fraktion mit einem cis/trans- 
IsomerenveriiSltnis von mindestens 73/27 und eine Fraktion mit einem 
cis/trans-Isomerenverh^tnis kleiner als 63/37; 

c) Isomerisieren der in Schritt b) erhaltenen Fraktion des im wesentlichen rei- 
nen IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 zu IPDA 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 in 
Gegenwart von Ha, NH3 und einem Hydrierkatalysator und RiickfOhren in 
Schritt a) des Ver&hrens. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Reinigen und Tren- 
nen des Roh-IPDA in Schritt b) des Verfahrens durch Destination erfolgt 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass Schritt b) des Verfah- 
rens in mindestens zwei raumlich voneinander getrennten Destillationskolonnen 
durchgefuhrt wird. 

4. Verfahien nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass von den Destillations- 
kolonnen mindestens eine eine Trennwandkolonne ist. 

5. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt b) des Ver&hrens das IPDA in eine Fraktion mit einem cis/trans-Isomeren- 
verhSltnis im Bereich von 73/27 bis 76/24 und eine Fraktion mit einem cis/trans- 
IsometenverhBltnis kleiner als 63/37 getreimt wurd. 
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Ver£ahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt a) des Ver&htens Roh-IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverh9ltnis < 
70/30 bereitgestellt wird. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt c) des Verfahrens als Hydrierkatalysator ein Katalysator entfaaltend minde- 
stens ein Ubergangsmetall ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Silber, Gold, Eisen, 
Cobalt, Nickel, Rhenium, Ruthenium, Rhodium, Palladium, Osmiimi, fridiirai, Pla- 
tin, Chrom, Molybdan imd Wolfram, bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, 
Silber, Eisen, Cobalt, Nickel, Ruthenium, Rhodium, Palladixim, Osmium, hidium 
und Platin, besonders bevorzugt axisgewahlt aus der Grappe Kupfer, Cobalt, Nickel, 
Ruthenium, Iridium, Rhodivun, Palladium imd Platin, eingesetzt wird 

Vofahren zur Herstellxmg von 3-Aminometiiyl-3,5,5-trimethylcyclohexylamin 
(Isophorondiamin, IPDA) mit einem cis/trans-Isomerenverhflltnis im Bereich von 
63/37 bis 66/34 durch Umsetzung von EPDA mit einem beliebigen cis/trans- 
Isomerenverhfiltnis mit H2 und NH3 an einem Hydrierkatalysator. 

Verfahren nach Anspmch 8, dadurch gekemizeichnet, dass als Hydrierkatalysator 
ein Katalysator enthaltend mindestens ein Obergangsmetall ausgewahlt aus der 
Grappe Kupfer, Silber, Gold, Eisen, Cobalt, Nickel, Rhenium, Rutheniimi, Rhodi- 
um, Palladixrai, Osmium, Iridiirai, Platin, Chrom, Molybdan imd Wolfram, bevor- 
zugt ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Silber, Eisen, Cobalt, Nickel, Ruthenium, 
Rhodium, Palladium, Osmium, Iridium und Platin, besonders bevorzugt ausgewahlt 
aus der Gruppe Kupfer, Cobalt, Nickel, Ruthenium, Iridium, Rhodium, Palladium 
und Platin, eingesetzt wird. 

Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Reaktion bei 
einer Temperatur von 70 bis 200'*C, bevorzugt von 80 bis 150^C, besonders bevor- 
zugt von 90 bis 130°C, und/oder bei einem Druck von 1 bis 300 bar, bevorzugt von 
10 bis 250 bar, besonders bevorzugt von 100 bis 240 bar, durchgefflhrt wird. 
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B ASF Aktiengesellschaft 



9. August 2002 
BOl/0610 IB/SF/MST/els/arw 



Zusammenfassung 



5 



Die Erfindiing betrifft Verfehren zur Herstellung von 3-Aminomethyl-3,5,5-Tri-methyl- 
cyclohexylamin (Isophorondiamin, IPDA) mit einem hohen cis/trans-Isomerenverhaltnis. 
IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 lasst sich 
temperaturunabhangig dnrch Unixsetzung von IPDA mit einem beliebigen cis/trans- 
10 Isomerenverhaltnis mit H2 nnd NEI3 in Gegenwart eines Hydrierkatalysators erhalten. 
EPDA mit einem cis/trans-IsomerenverhSltnis von mindestens 73/27, welches ein wichtiges 
Ausgangsmaterial fur die Synthese von Polyurethanen und Polyanoiden ist, iSsst sich dutch 
m Kombination dieses Isomerisienmgsverfahrens mit destillativen Verfaliren gewinnen. 
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